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(57) Abstract: The invention relates to a method for suspending and introducing solid matter in a high-pressure process, for example 
colorant pigments in a high-pressure process, in which a supercritical fluid is used as the process medium and a pressure in excess of 
150 bar prevails. According to the invention, the suspension of the solid matter takes place at a low-pressure in a completely separate 
suspension method. In the latter, the solid matter is suspended or partially dissolved in a non-critical, liquid gas. The pressure in said 
suspension method is less than 90 % of the critical pressure of the liquid gas. The suspension is introduced into the high-pressure 
process by means of a pump. 
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(57) Zusammenfassung: Verfahren zur Suspendierung und Eintrag eines Feststoffes in einen Hochdruckprozess, wie zum Beispiel 
von Farbstoffpigmenten in einen Hochdruckprozess, in welchem ein uberkritisches Fluid als Prozessmedium verwendet wird und 
ein Druck von uber 150 bar vorliegt Dabei wird die Suspendierung des Feststoffes in einem vollstandig separierten Suspensions- 
verfahren bei niedrigem Druck vorgenommen. In diesem Suspensionsverfahren wird der Feststoff in einem nicht-kritischen und 
verfliissigten Gas suspendiert beziehungsweise teilweise gelost. Dabei betragt der Druck in diesem Suspensionsverfahren weniger 
als 90% des kritischen Drucks des verfliissigten Gases. Der Eintrag der Suspension in den Hochdruckprozess erfolgt mittels einer 
Pumpe. 
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Verfahren zur Suspendierung und Einspeisung von Feststoffen in einen Hoch- 
druckprozess 

[0001] Es wird ein Verfahren zur Suspendierung und Eintrag eines Feststoffes in einen 
Hochdruckprozess beschrieben, wie zum Beispiel von Farbstoffpigmenten in einen 
5 Hochdruckprozess, in welchem ein uberkritisches Fluid als Prozessmedium verwendet 
wird und ein Druck von uber 150 bar vorliegt. Dabei wird die Suspendierung des Fest- 
stoffes in einem vollstandig separierten Suspensionsverfahren bei niedrigem Druck 
vorgenommen. In diesem Suspensionsverfahren wird der Feststoff in einem nicht- 
kritischen und verflussigten Gas suspendiert beziehungsweise teilweise gelost. Dabei 
10 betragt der Druck in diesem Suspensionsverfahren weniger als 90% des kritischen 
Drucks des verflussigten Gases. Der Eintrag der Suspension in den Hochdruckprozess 
erfolgt mittels einer Pumpe. 

[0002] Im Stand der Technik sind diverse Verfahren und Vorrichtungen bekannt, mit 
weichen Feststoffe in einen Hochdruckprozess eingefuhrt werden konnen. Ublicher- 
15 weise werden die Feststoffe in einer Schleuse, einem Vorlagebehalter Oder einer ahnli- 
chen Vorrichtung eingebracht, welche anschlieRend mit einem Prozessmedium geflutet 
werden, wobei der Feststoff dann in den Hochdruckprozess mitgerissen wird. 

[0003] DE 1 99 28 405 richtet sich auf ein Verfahren zum Farben eines textilen Sub- 
strates in mindestens einem uberkritischen Fluid, wobei ein Dosierverfahren offenbart 

20 wird, welches die fur die Farbung erforderliche pulverformige Farbstoffmenge auf eine 
Vielzahl von Teilmengen aufteilt und jede Farbstoffteilmenge fur sich so lange mit dem 
uberkritischen Fluid in Kontakt bringt, bis diese gelost oder dispergiert ist. Hierzu sieht 
die offenbarte Vorrichtung einen oszillierenden und zweiseitig gelagerten Kolben vor, 
welcher quer zum und durch die Prozessleitung des kritischen Fluides gefuhrt ist. Die- 

25 ser Kolben nimmt in einer Endstellung in einer ersten Bohrung Feststoff auf und in der 
anderen Endstellung befindet sich diese erste Bohrung in dem Hauptstrom des kriti- 
schen Fluides, so dass dort der Feststoff aus der Bohrung ausgewaschen wird. Parallel 
wird am anderen Kolbenende eine zweite Bohrung in umgekehrter Abfolge gefullt be- 
ziehungsweise geleert. 

30 [0004] Nachteilig an dem in DE 199 28 405 vorgestellten Verfahren und der hierzu 
offenbarten Vorrichtung ist, dass die Vorrichtung fur die selben Driicke ausgelegt und 
dimensioniert sein muss wie der Hauptprozess. Weiterhin wird in der entleerten und im 
Hauptstrom befindlichen Bohrung uberkritisches Gas eingefangen und in die Befullpo- 
sition gefuhrt, so dass hier entweder der selbe oder ein hoherer Druck vorliegen muss 

35 oder jedesmal eine Entspannung stattfindet, die den schnellen Befullvorgang behin- 
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dern wurde. Weiterhin kritisch ist sicherlich das Uberfahren einer Hochdruckdichtung 
mit den durch den Kolben gefuhrten Bohrungen. Hier sind sicherlich nach kurzen 
Einsatzzeiten Schadigungen des Dichtungsmaterials und somit Dichtungsprobleme zu 
erwarten. 

5 [0005] Aus WO 97/13915 ist ein sehr ubliches Eintragsverfahren fur Feststoffe irn u- 
berkritischen Prozess beschrieben. Bei diesem Verfahren wird der Farbstoff in einem 
FarbstoffansatzgefaB bereitgestellt, welches in einem Bypass zum Hauptprozess an- 
geordnet ist. Zum Austrag des Feststoffes werden die entsprechenden Ventile geoffnet 
und der Feststoff mittefs eines Teilvolumenstromes des Hauptprozessfluides mitgeris- 
10 sen. Eine gleichbleibende Dosierung oder gezielte Steuerung der Farbstoffzufuhr ist 
somit nicht moglich, da das Fluid-Feststoff-Gemisch durch das nachstromende Pro 
zessfluid verdunnt wird. Weiterhin mussen alle Komponenten dieses im Bypass ange- 
ordneten Verfahrens den Druck- und Temperaturerfordernissen des Hauptprozesses 
genugen. 

15 [0006] Ein im Vergleich zu dern aus WO 97/13915 bekannten Suspensionsverfahren 
optimiertes Verfahren ist in US 6,261,326 beschrieben. In diesem Verfahren wird im 
Farbstoff-AbsatzgefaB zur Losung oder Suspendierung des Feststoffes ein Ruhrwerk 
angeordnet bzw. mittels einer Pumpe eine Teilmenge im Kreis gepumpt. Wie in der 
besagten Schrift dargelegt, liegt in diesem Praparationsverfahren ein kritischer oder ein 

20 fast kritischer Fluidzustand vor, da dieses Praparationsverfahren aus dern Hauptpro- 
zess, dem Behandlungsverfahren, mit uberkritischem Fluid gespeist wird. Wie in den 
vorgenannten Verfahren, so wohnt auch diesem Praparationsverfahren der Mangel 
inne, dass es den Hochdruckbedingungen des Hauptprozesses, hier Behandlungsver- 
fahren genannt, genugen muss. Weiterhin muss der Eintrag des Feststoffes, welcher in 

25 US 6,261 ,326 nicht dargestellt ist uber eine aufwandige Schleuse erfolgen, oder die 
Feststoff-Vorlagebehalter mussen ebenfalls fur den hohen Druck des Behandlungs- 
verfahrens ausgelegt sein. 

[0007] Die Aufgabe der Erfindung bestand daher darin, ein Suspensions- und Fest- 
stoff eintragverf ah ren zur Verfugung zu stellen, welches von dem Kreislauf des Hoch- 
30 druckprozesses unabhangig und wirtschaftlicher arbeitet als die Verfahren aus dem 
Stand der Technik. 

[0008] Die Erfindung lost die Aufgabe mittels eines Verfahrens zur Suspendierung und 
Einleitung eines granulatformigen, kornigen oder pulverformigen Feststoffes in einen 
Hochdruckprozess, in welchem im Wesentlichen ein uberkritisches Gas als Prozess- 
35 medium vorliegt. Dieses Verfahren stellt dabei eine Suspensionsstufe des Hochdruck- 
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prozesses dar und wird gebildet aus einem Suspensionsbehalter und einer Vorrichtung 
zur Flussigkeitsumwalzung sowie Zu- und Ableitungen. 

[0009] Bei der Durchfuhrung des Verfahrens wird in einem ersten Schritt der Suspen- 
sionsbehalter mit einem Feststoff und einem Fluid gefullt, wobei als Fluid ein verflus- 
5 sigtes Gas eingesetzt wird, welches in einem nicht-kritischen Zustand ist. 

[0010] In einem zweiten Schritt wird der Feststoff mittels einer Flussigkeitsumwalzvor- 
richtung in dem Fluid suspendiert und in Suspension gehalten. Die Flussigkeitsum- 
walzvorrichtung ist dabei idealerweise als Ruhrer oder als eine auBerhalb des Suspen- 
sionsbehalters angeordnete Pumpe ausgestaltet, welche uber eine Saug- und eine 
10 Druckleitung mit dem Suspensionsbehalter verbunden ist und eine Teilmenge der Sus- 
pension kontinuierlich im Kreis fordert. 

[0011] Der Druck in der Suspensionsstufe ist dabei vorteilhafterweise kleiner als 90% 
des kritischen Drucks des eingesetzten Gases und ist idealerweise kleiner als 60 bar. 
Die Temperatur wird dabei derail eingestellt, dass eine gasformige Phase uber der 
15 flussigen Phase vorliegt. 

[0012] In einem letzten Schritt wird die Suspension mittels einer Pumpe in den Hoch- 
druckprozess gefordert. Somit muss lediglich die Pumpe und die Druckleitung der 
Pumpe, welche zum beziehungsweise in den Hauptprozess fuhrt, den Anforderungen 
des Hochdruckprozesses genugen. Alle Verfahrenskomponenten saugseitig der Pum- 
20 pe sind lediglich fur die deutlich geringeren Anforderungen auszulegen. 

[0013] In einer vorteilhaften Ausgestaltung des erfindungsgemaBen Verfahrens ist das 
zur Suspendierung eingesetzte Fluid im Wesentlichen mit dem Prozessmedium des 
Hochdruckprozesses chemisch identisch. 

[0014] In einem optimierten Verfahren werden dem Fluid weitere Stoffe beigemischt. 
25 Diese Substanzen sind beispielsweise zyklische und kurzkettige azyklische Kohlen- 
wasserstoffe oder kurzkettige Alkohole, Aldehyde oder Ketone sowie H 2 0 und Mi- 
schungen dieser vorgenannten Stoffe. 

[0015] Vorteilhafterweise wird bei dem erfindungsgemaBen Verfahren der Druck im 
Suspensionsbehalter wahrend der Einleitung der Suspension in der Hochdruckprozess 
30 konstant gehalten, indem Gas in gasformigem Zustand nachgefordert wird. 

[0016] Somit ist es in einer idealen Verfahrensvariante moglich, die Einleitung der 
Suspension in den Hochdruckprozess fur den Zeitraum der Entleerung des Behalters 
kontinuierlich ablaufen zu lassen, wobei der Volumenstrorn und damit die Konzentrati- 
on des Feststoff es im Fluid in gleichbleibender GroBe oder variabel uber die Forder- 
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leistung der Pumpe eingestellt werden kann. Die Konzentration im Suspensionsbehal- 
ter ist wahrend der Entleerung im Wesentlichen konstant, da das nachgeforderte Gas 
nicht flussig vorliegt, sondern gasformig ist. 

[0017] Vorteilhafter Weise ist der Feststoff ein in dem Hochdruckprozess zu losender 
5 Stoff, wie beispielsweise Farbstoffpartikel, Haftvermittler, Bleichmittel, Aromen, Ge- 
ruchsstoffe oder Mischungen daraus. Auch hier ist ein Vorteil der Erfindung darin zu 
sehen, dass der Feststoff nicht wie im Stand der Technik gelost, sondern nur suspen- 
diert wird und die spezifische Loslichkeit der jeweiligen Einsatzstoffe nicht in der Sus- 
pensionsstufe eingehalten werden mussen. Vielmehr losen sich diese Stoff e bei der 
10 Einleitung in den groBen Volumenstrom des Hauptprozesses aufgrund des hohen 
Konzentrationsgradienten unmittelbar. 

[0018] Daher besteht eine vorteilhafte Ausgestaltung der Erfindung darin, dass der 
Suspensionsstrom bei der Einleitung in den Hochdruckprozess derart eingestellt wird, 
dass das Verhaltnis der Volumenstrome von Suspension zum Hochdruckprozessmedi- 
15 um kleiner 1 : 50 und idealerweise gleich oder kleiner 1 : 100 ist. 

[0019] Der im Verhaltnis zum Hauptprozessvolumenstrom sehr geringe Suspensions- 
strom hat einen in der Regel zu vernachlassigenden physikalischen Einfluss auf den 
Hauptprozess. 

[0020] Nachstehend ist das erfindungsgemaBe Verfahren anhand von zwei Figuren 
20 beziehungsweise Verfahrensbeispielen naher erlautert. 

[0021] Fig. 1 zeigt das Suspensionsverfahren mit einer Pumpe als Flussigkeitsum- 
walzaggregat und Figur 2 das Verfahren mit einem Ruhrer ohne externen Umwalz- 
kreislauf. 

[0022] Wie in Fig. 1 zu erkennen, wird das Suspensionsverfahren 1, welches uber den 
25 Leitungsweg 6 mit dem Hochdruckprozess 4 verbunden ist, im Wesentlichen aus dem 
Suspensionsbehalter 2 und der Pumpe 3 gebildet. Der Suspensionsbehalter 2 wird 
uber den Leitungsweg 7 mit verflussigtem Gas und uber den Leitungsweg 8 mit dem 
Feststoff gefullt Wie in Fig. 1 angedeutet, bildet sich in dem Suspensionsbehalter 2 
ein Hussigkeitsvolumen 2a und eine Gasvolumen 2b aus. Mittels der Suspensi- 
30 onspumpe9 wird uber den Leitungsweg 10 ein Teilstrom dem Behalter ent- 
nommen und uber den Leitungsweg 11 wieder zu ruckgefuhrt. 

[0023] Bei der Entleerung des Suspensionsbehalters 2 wird liber den Leitungs- 
weg 5 mittels der Pumpe 3 die Suspension uber den Leitungsweg 6 in den 
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Hochdruckprozess 4 gefordert. Es ist ersichtlich, dass lediglich die Pumpe 3 
und die Druckseite der Pumpe, namlich der Leitungsweg 6, fur die selben Drii- 
cke wie der Hochdruckprozess 4 ausgelegt sein mussen. Die restlichen Kom- 
ponenten des Suspensionsverfahrens mussen lediglich den Anforderungen von 
5 Drucken bis zu ca. 60 bar gentigen. 

[0024] In Fig. 2 ist eine weitere Ausgestaltung des Verfahrens zu erkennen, wo- 
bei in dem Suspensionsbehalter 2 ein Ruhrer13 angeordnet ist, mittels wel- 
chem die Suspension erzeugt und stabil gehalten wird. 
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Patentanspriiche 

1 . Verfahren zur Suspendierung und Einleitung eines granulatformigen, kornigen Oder 
pulverformigen Feststoffes in einen Hochdruckprozess, in welchem im Wesentli- 
chen ein uberkritisches Fluid als Prozessmedium vorliegt, und dieses Verfahren ei- 
ne Suspensionsstufe des Hochdruckprozess darstellt und aus einem Suspensions- 
behalter und einer Vorrichtung zur Flussigkeitsumwalzung sowie Zu- und Ableitun- 
gen gebildet wird, wobei 

- in einem ersten Schritt in den Suspensionsbehalter der Feststoff und ein Fluid 
gefullt wird, wobei das Fluid ein verflussigtes Gas ist, 

- nachfolgend der Feststoff mittels der Flussigkeitsumwalzvorrichtung in dem 
Fluid suspendiert wird und in Suspension gehalten wird, 

durch gekennzeichnet, dass 

- der Druck in der Suspensionsstufe kleiner als 90% des kritischen Drucks des 
Prozessmediums betragt und vorteilhafterweise kleiner als 60 bar ist, wobei in 
dem Suspensionsbehalter eine gasformige Phase uber der fltissigen Phase 
vorliegt und 

in einem letzten Schritt die Suspension mittels einer Pumpe in den Hochdruck- 
prozess gefordert wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass der Druck im Sus- 
pensionsbehalter bei der Einleitung der Suspension in den Hochdruckprozess 
durch die Zuleitung von feststofffreiem Gas im Wesentlichen stabil gehalten wird. 

3. Verfahren nach einem der Anspruche 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass 
die Vorrichtung zur Flussigkeitsumwalzung ein im Behalter angeordneter Riihrer ist. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass 
die Vorrichtung zur Flussigkeitsumwalzung eine Pumpe ist, welche uber eine Saug- 
und eine Druckleitung mit dem Suspensionsbehalter verbunden ist und eine Teil- 
menge der Suspension mittels dieser Pumpe kontinuierlich im Kreis gepumpt wird. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass das 
Fluid in der Suspensionsstufe im Wesentlichen mit dem Prozessmedium des 
Hochdruckprozesses chemisch identisch ist. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass 
dem Fluid weitere nicht teste Stoffe beigemischt sind, wie beispielsweise H 2 0 oder 
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zyklische oder azyklische kurzkettige Kohlenwasserstoffe oder kurzkettige Alkoho 
le, Aldehyde oder Ketone sowie Mischungen dieser Stoffe. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass das 
zur Aufrechterhaltung des Druckes im Suspensionsbehalter wahrend der Einleitung 
der Suspension in den Hochdruckprozess nachgeforderte Gas gasformig ist. 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass bei 
der Forderung der Suspension in den Hochdruckprozess die Suspension ununter- 
brochen durch die Flussigkeitsumwaizvorrichtung stabil gehalten wird. 

9. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass der 
einzutragende Feststoff ein im Hochdruckprozess zu losender Stoff ist, wie bei- 
spielsweise Farbstoffpartikel, Haftvermittler, Bleichmittel, Aroma, Geruchsstoffe o- 
der Mischungen daraus. 

10. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Einleitung der Suspension in den Hochdruckprozess fur den Zeitraum der Entlee- 
rung des Behalters kontinuierlich verlauft, wobei der Volumenstrom in gleichblei- 
bender GroBe oder variabel eingestellt werden kann, wobei die Konzentration im 
Suspensionsbehalter im Wesentlichen konstant ist. 

1 1 . Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass 
bei der Einleitung der Suspension in den Hochdruckprozess das Verhaltnis der 
Volumenstrdme von Suspension zum Hochdruckprozessmedium kleiner 1 : 50 und 
idealerweise gleich oder kleiner 1 : 100 ist. 
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